Calcium aluminate hydrates - laboratory preparation and characterisation by Koplík, Jan
VYSOKÉ UČENÍ TECHNICKÉ V BRNĚ




INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE




AUTOR PRÁCE JAN KOPLÍK
AUTHOR
BRNO 2008
VYSOKÉ UČENÍ TECHNICKÉ V BRNĚ




INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE
VÁPENATO-HLINITÉ HYDRÁTY - LABORATORNÍ
PŘÍPRAVA A CHARAKTERIZACE
CALCIUM ALUMINATE HYDRATES - LABORATORY PREPARATION AND CHARACTERISATION
DIPLOMOVÁ PRÁCE
DIPLOMA THESIS
AUTOR PRÁCE JAN KOPLÍK
AUTHOR
VEDOUCÍ PRÁCE Ing. FRANTIŠEK ŠOUKAL, Ph.D.
SUPERVISOR
BRNO 2008
Vysoké učení technické v Brně
Fakulta chemická
Purkyňova 464/118, 61200 Brno 12
Zadání diplomové práce
Číslo diplomové práce FCH-DIP0196/2007 Akademický rok: 2007/2008
Ústav Ústav chemie materiálů
Student(ka) Koplík Jan  
Studijní program Chemie a technologie materiálů (M2808) 
Studijní obor Chemie materiálů (2808T004) 
Vedoucí diplomové práce Ing. František Šoukal, Ph.D.
Konzultanti diplomové práce doc. Ing. Jaromír Havlica, CSc.
Název diplomové práce:
Vápenato-hlinité hydráty - laboratorní příprava a charakterizace
Zadání diplomové práce:
1. Literární rešerže
2. Laboratorní příprava čistých hydrátů z reaktivních vápenato-hlinitých fází jako CaO.Al2O3,
CaO.2Al2O3 nebo 3CaO.Al2O3
3. Vyhodnocení vlivu podmínek přípravy na kinetiku tvorby a stabilitu jednotlivých hydrátů 
4. Identifikace jednotlivých hydrátů pomocí práškové rtg. difrakce a analýza jejich FT-IR spekter
Termín odevzdání diplomové práce: 16.5.2008
Diplomová práce se odevzdává ve třech exemplářích na sekretariát ústavu a v elektronické
formě vedoucímu diplomové práce. Toto zadání je přílohou diplomové práce.
________________ ________________ ________________
Jan Koplík Ing. František Šoukal, Ph.D.
student(ka) Vedoucí práce Ředitel ústavu
________________




 Vápenato-hlinité fáze jsou důležitou součástí portlandského i hlinitanového cementu. Při 
jejich hydrataci vznikají různé vápenato-hlinité hydráty. Jejich vznik závisí na podmínkách 
hydratace.V diplomové práci proto byla zkoumána hydratace čtyř čistých vápenato-hlinitých 
fází – CA, CA2, C12A7, C3A při čtyřech různých pH – 6, 9, 11, 12,65. Vápenato-hlinité fáze 
byly připraveny slinováním CaCO3 a Al2O3 v laboratorní peci. Hydratace probíhala po dobu 
48 hodin. Kinetika hydratace byla zkoumána pomocí kalorimetrie. Vzniklé hydratační 
produkty byly identifikovány pomocí metod XRD a DTA/TGA. Při kalorimetrii bylo zjištěno, 
že nejreaktivnějšími fázemi jsou C3A a C12A7, které uvolňují hydratační teplo do hodiny po 
zahájení hydratace. CA2 se projevila jako nejméně reaktivní fáze. V případě CA docházelo 
k uvolňování tepla ve dvou fázích. První maximum vývoje tepla se objevovalo do 11 hodin po 
začátku hydratace a druhé po 27 - 30 hodinách. S výjimkou CA nebyla zjištěna závislost 
počátku hydratace a množství uvolněného tepla na pH. Jako hydratační produkty byly u C12A7 
a CA identifikovány C2AH8 a méně C3AH6. U C3A byl identifikován pouze C3AH6. U CA2 




 Calcium aluminate phases are important components of Ordinary Portland cement and 
Alumina cement. Various calcium aluminate hydrates originate during the hydration of 
calcium aluminate phases. Their origin depends on the conditions of hydration. In the thesis 
there was investigated hydration of four calcium aluminate phases – CA, CA2, C12A7, C3A 
under the conditions of four pH – 6, 9, 11, 12,65. Calcium aluminate phases were prepared 
from CaCO3 and Al2O3 by clinkering in laboratory oven. The phases were hydrated for 48 
hours. Kinetics of the hydration was investigated by calorimetry. Calcium aluminate hydrates 
were identified by XRD and DTA/TGA. It was investigated by the calorimetry, that the most 
reactive phases are C3A and C12A7 releasing hydration heat during the first hour after 
beginning of hydration. CA2 was found as the less reactive phase. During the hydration of CA 
the heat was released twice, the first at all pH till 11 hours after the beginning of hydration, 
the second at after 27 – 30 hours. There were found C2AH8 and less C3AH6 as products of the 
hydration of CA and C12A7. C3AH6 was the only hydration product of C3A. C2AH8 was the 
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 Hydraulická pojiva jsou důležitým stavebním prvkem již od starověku. První zmínky o 
cementu podobných hydraulických pojivech jsou datovány již do poloviny prvního tisíciletí 
př. n. l. z Řecka, Říma a Fénicie. Výroba portlandského cementu dnešního typu začala v první 
polovině devatenáctého století v Anglii. Postupem času se stal portlandský cement  jedním z 
nejdůležitějších stavebních materiálů na světě. Je hlavní složkou při výrobě betonu. Ten je 
jako stavební materiál možno odlévat do různých tvarů a po vytvrdnutí se stává nosným 
konstrukčním prvkem. V roce 2002 byla světová produkce hydraulického cementu 1 800 
milionů tun ročně. Mezi největší světové producenty patří Čína, Indie a USA. Hlinitanový 
cement je znám od začátku 20. století. Po kolapsech několika nosných konstrukcí 
postavených z hlinitanového cementu byl zakázán jako konstrukční materiál pro nosné 
konstrukce. Dnes je jeho hlavní využití při výrobě žárobetonů a různých speciálních pojiv 
např. MDF kompozitů. 
 C3A je důležitou složkou portlandského cementu. I když není hlavní složkou má 
nezastupitelnou roli při hydratačních pochodech v cementu. Zejména se uplatňuje při reakcích 
se sádrovcem. CA je hlavní složkou hlinitanového cementu a je zodpovědný za 
charakteristické vlastnosti hlinitanového cementu, zejména jeho pevnost a rychlost hydratace. 
CA2 a C12A7 jsou pomocné složky obsažené v hlinitanovém cementu. Jejich přítomnost mění 
vlastnosti tohoto cementu, zejména rychlost hydratace a počáteční a pozdější pevnosti. 
I když je hydratace cementu již dlouho zkoumána a bylo vytvořeno několik mechanismů 
(např. Le Chatalierův a Michaelisův) a byly i identifikovány některé hydratační produkty, 
stále ještě není proces hydratace jednotlivých fází dostatečně objasněn. Na rozdíl od 
křemičitanů vápenatých zejména hydratace jednotlivých vápenatých hlinitanů není zcela 
prozkoumána a nejsou zcela identifikovány všechny hydratační produkty. 
 Pro další praktické využití bude určitě přínosem zjištění kinetiky hydratace jednotlivých 
vápenato-hlinitých fází při různých pH a zjištění výsledných produktů hydratace. 
 Protože se při hydrataci cementů tvoří jak krystalické tak amorfní produkty, není zcela 
jednoduché je identifikovat. Jako vhodná metoda při identifikaci krystalických hydratačních 
produktů se jeví XRD. Naopak k identifikaci dalších složek vyhovuje metoda DTA/TGA. Pro 




2. TEORETICKÁ ČÁST 
2.1. Portlandský cement 
Podle normy ČSN EN 197 – 1 je cement hydraulické pojivo, pálené nad mez slinutí tj. 
jemně mletá anorganická látka, která po smíchání s vodou v důsledku hydratačních reakcí a 
procesů tuhne a tvrdne a po zatvrdnutí zachovává svoji pevnost a stálost jak na vzduchu tak i 
ve vodě. Podle normy musí při odpovídajícím dávkování a vhodném smíchání a pískem nebo 
kamenivem a vodou umožnit výrobu malt a betonů zachovávající po dostatečnou dobu 
vhodnou zpracovatelnost. Po předepsané době musí mít požadovanou pevnost a dlouhodobou 
objemovou stálost. Teplota výpalu se pohybuje v rozmezí od 1 400 – 1 450 °C. [1] 
2.1.1. Výroba 
Historie 
Používání cementu se silně rozšířilo až v posledních dvou staletích, přesto proces tuhnutí a 
tvrdnutí hydraulických pojiv byl znám už ve starověku. Pojem Portlandský cement zavedl 
v roce 1824 John Aspdin, zedník z Leedsu. Název Portlandský dostal proto, že beton z něj 
vyrobený se vzhledem podobal vápenci z anglického ostrova Portlandu. John Aspdin v tomto 
roce také dostal patent k výrobě tohoto cementu. [2] 
Suroviny 
Základními surovinami při výrobě portlandského cementu jsou vápence a hlíny nebo jíly, 
které vnášejí do směsí Al2O3 a SiO2. Nejsou – li složky v požadovaném poměru, je třeba 
složení korigovat např. jemným křemenem (SiO2), bauxitem (vnesení Al2O3) nebo surovinami 
obsahujícími oxidy železa (kyzové výpalky, rudy železa). Slinek by měl obsahovat 
maximálně 6 % MgO, protože tato složka způsobuje rozpínání cementu po ztuhnutí a tím 
snižování pevnosti. Dále škodí přítomnost PbO, ZnO a dalších. [3] 
Výroba 
Výroba portlandského cementu probíhá v několika na sebe navazujících procesech: mletí a 
mísení surovin, výpal slinku, chlazení, mletí a míchání se sádrovcem. Podle způsobu mísení 
výchozích surovin rozlišujeme dva způsoby výroby cementu: mokrý a suchý způsob. [4] 
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Obrázek 1. Schéma suchého způsobu výroby portlandského cementu [5] 
 
 Při mokrém způsobu dochází k mísení ve vodném roztoku. Je rychlejší a zároveň dochází 
k lepší homogenizaci směsi. Mletí za mokra je možno provést v otevřeném nebo uzavřeném 
okruhu. V prvním případě se používají  vícekomorové trubnaté mlýny, v druhém případě se 
používají oběhové mlýnice. Po mletí se snižuje obsah vody v surovinovém kalu filtrací. Dříve 
se používaly bubnové kalové nebo kotoučové filtry, nověji jsou používány tlakové filtry. 
Mokrý způsob je ovšem náročnější na spotřebu energie při dalším zpracování, a proto se od 
něj upouští. Při suchém způsobu se suroviny mísí za sucha a odpadá tak ztráta energie, která 
jinak vzniká při odstraňování vody. Při mletí surovinové směsi v suchém stavu se využívá 
oběhových mlýnic, kde se součastně surovinová směs vysouší přiváděnými spalnými plyny. 
Dalším stupněm je homogenizace směsi. Provádí se v homogenizačních zásobnících (silech), 
jejíchž dnem se přivádí jemně rozptýlený tlakový vzduch. [4] 
K tepelnému zpracování směsi na slinek se většinou používají rotační pece. Jsou vhodné 
pro mokrý i suchý způsob. Rotační pec tvoří válcový ocelový plášť, obložený žáruvzdornou 
vyzdívkou (šamot, magnezitchrom). Rotační pece mají délku kolem 100 m pro mokrý způsob; 
při suchém způsobu s výměníky tepla je délka pecí 40 – 80 m. Průměr pecí je 3 – 6 m. Pec má 
sklon 3 – 7° a otáčí se kolem své osy 1až 2 otáčkami za minutu. Dolním čelem pece je 
zaveden souosý centrální hořák, ve kterém se spaluje práškové uhlí, topný olej nebo zemní 
plyn. Surovinová směs je pak dávkována na horním konci pece. [3] 
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Obrázek 2. Schéma rotační pece [3] 
 
Rychlost a tím i množství suroviny, která prochází pecí, jsou dány sklonem pece, rychlostí 
jejího otáčení a množstvím přiváděného tepla. Surovina postupně prochází sušícím pásmem 
(do 200 °C), předehřívacím (200 – 800 °C), kalcinačním (800 – 1 200 °C) a slinovacím 
(1 200 – 1 450 °C) kde nastává tvorba slinku. Odtud je odváděn do chladících zařízení. 
Používají se hlavně roštové nebo planetové chladiče. Vypálený slinek musí být rychle 
ochlazen, aby se zachovalo požadované fázové složení a nedošlo ke snížení hydraulických 
vlastností. [3] 
 Při tepelném zpracování dochází k celé řadě reakcí, které můžeme podle jejích druhů a 
příslušného teplotního rozmezí rozdělit do 6 základních oblastí – zón. [4] 
 
Tabulka 1. Charakter reakcí v jednotlivých teplotních zónách [4] 
Pecní zóna - oblast Teplotní rozsah (°C) Charakter reakce 
I < 200 
Odpařování mechanický 
vázané vody, vysušení 
suroviny 
II 200 – 800 
Předehřátí (dehydratace, 
dehydroxylace a počáteční 
vznik nových fází) 
III 800 – 1 100 Dekarbonatace 
IV 1 100 – 1 300 Exotermní reakce 
V 1 300 – 1 450 – 1 300 Slinování 
VI 1 300 – 1 000 Chlazení 
 
 Při tepelném zpracování surovinové směsi platí určité zákonitosti: 
1. Disociace uhličitanu vápenatého začíná při 550 – 600 °C. CaO, vzniklý dekarbonatací 
okamžitě reaguje s dalšími přítomnými složkami. 
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2. První náznaky vzniku fází CA, C12A7, C2S byly prokázány již při teplotě 700 °C. Se 
zvyšující se teplotou se jejich obsah zvyšuje až do 1 000 °C, kdy je možno dokázat počínající 
tvorbu C4AF. 
3. Reakce v pevném stavu jsou ukončeny zpravidla do teploty kolem 1 300 °C, neboť v tomto 
období dochází k počátečnímu vzniku kapalné fáze (taveniny). Kapalná fáze obsahuje složky 
C3A s C4AF a částečně C2S a CaO. Jako konečné slinkové fáze vznikají C3A,C4AF, C2S a 
C3S, MgO a sklovina po krystalizaci taveniny. [4] 
Po tepelném zpracování je nutné slinek rychle ochladit. Rychlost chlazení může ovlivňovat 
poměr mezi obsahem sklovité fáze a krystalickými fázemi slinku. V průběhu pomalého 
chlazení nastává krystalizace téměř všech slínkových materiálů, zatímco rychlé chlazení 
zpomaluje krystalizační proces, takže část kapalné fáze tuhne ve sklovinu. Rychlé 
ochlazování slinku vykazuje zásadní vliv na vlastnosti MgO a tím na objemovou stálost 
cementu. Rychlé ochlazení slinku rovněž zvyšuje síranovou odolnost z něj připraveného 
cementu. Pro chlazení se ve výrobě používají bubnové nebo roštové chladiče. [4] 
  Vyrobený slinek se dopravuje do kryté haly – slinkovny. Zde je uložen a probíhají v něm 
procesy, které zřejmě souvisejí s jistou rekrystalizací sklovité fáze. Podrcený slinek je 
dopravován do mlýnice, kde se spolu se sádrovcem a příp. dalšími přísadami se mele na 
příslušný měrný povrch. Mletí se opět provádí v otevřeném (vícekomorové trubnaté mlýny) 
nebo uzavřeném okruhu (oběhové mlýnice). [4] 
2.1.2.  Složení 
 Chemické složení průmyslově vyráběných portlandských cementů se většinou pohybuje 
v těchto mezích: 62 – 67 % CaO, 18 – 24 % SiO2, 4 – 8 % Al2O3, 1,5 – 4,5 % Fe2O3, 0,5 –  
4 % MgO, 0,1 – 1,5 % K2O, 0,1 – 1 % Na2O. [3] 
 Rozhodující vliv na konečné vlastnosti nemá chemické, ale mineralogické složení. Toto 
složení je možné rozpoznat v tzv. ternárním fázovém diagramu soustavy CaO – Al2O3 – SiO2. 
 
Obrázek 3. Fázový diagram CaO – Al2O3 – SiO2 [3] 
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Mezi hlavní slinkové fáze portlandského cementu patří alit, belit a celit. 
Základem alitu je vysokoteplotní C3S, obsahující v pevném roztoku až 4 % C3A. Kromě 
toho může obsahovat MgO a menší množství oxidů Fe. Čistý C3S je stálý jen v rozmezí 1 250 
– 2 070 °C, pod teplotou 1 250 °C se rozpadá na C2S a CaO. I když je alit pod teplotou 
1 250 °C nestálý, lze jej rychlým ochlazením uchovat jako metastabilní fázi. Přítomnost C3A 
v pevném roztoku stabilizuje vysokoteplotní formu C3S. C3S se objevuje v podobě velkých 
krystalů, které mají často pseudohexagonální omezení. Alit je zodpovědný za počáteční i 
konečné pevnosti. [3] 
Základní substancí belitu je β – C2S, obsahující ve formě tuhého roztoku další složky, 
hlavně Fe2O3. Čistý C2S se vyskytuje ve čtyřech formách: α, α´, β, γ. 
 
Obrázek 4. Polymorfismus C2S [3] 
 
α, α´, γ jsou stabilní, zatímco β je metastabilní. Při chladnutí se α – C2S přeměňuje rychle a 
vratně ve formu α´. Při dalším chladnutí může dojít k různým strukturním přeměnám. 
Struktury α´ a β formy jsou si velmi podobné. Konečná forma C2S závisí i na předchozím 
tepelném zpracování. Přeměna α´ resp.  β formy na γ – C2S je doprovázena velkou expanzí. 
V praxi je tento jev nevítaný a vede ke vzniku modifikace, která je z hydraulického hlediska 
neúčinná, zatímco β – C2S má vcelku dobré hydraulické účinky. Přeměně β v  γ – C2S lze 
zabránit rychlým ochlazením. Belit reaguje s vodou až opožděně a přispívá tím až ke 
konečným pevnostem, kdy dosahuje stejných pevností jako alit. [3] 
 Spojovací hmota zvaná také celit je dvojího druhu – první z nich je tmavé barvy a obsahuje 
jednak železitou sklovinu, jednak nedokonale vyvinuté krystaly, jež se blíží svým složením 
minerálu C4AF. Spojovací hmota světlé barvy obsahuje kromě skla s nízkým obsahem oxidů 
Fe také krystaly C3A, popřípadě roztoky této sloučeniny. Při běžné teplotě se C3A vyskytuje 
v kubické formě. [3] 
  Jako další fáze vystupují ve slinku volné vápno (CaO), které je zbytkem nezreagovaného 
CaO ze směsi surovin nebo vzniká rozpadem C3S, dále MgO a také mohou být v malém 
množství přítomny minerály C3S2, CS, C12A7, C2F atd. [3] 
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2.1.3. Vlastnosti 
 O vlastnostech cementu do značné míry rozhoduje stupeň jemnosti. Většina částic 
normálního cementu má velikost mezi 3 – 30 μm. Význačnou vlastností cementu je jeho 
pevnost. K jejímu nárůstu dochází po hydrataci cementu při následném tuhnutí a tvrdnutí. 
Pevnost se zkouší normovanými zkouškami pevnosti v tlaku (ohybu). Podle výsledků těchto 
zkoušek se portlandský cement dělí do tříd, označovaných podle minimální požadované 
pevnosti. Pevnost často vzrůstá ještě i po dlouhé době. Pevnost cementového pojiva závisí na 
jemnosti mletí cementu (vzrůstá s jemností), vodním součiniteli (nad 0,3 klesá) a teplotě, při 
níž tuhnutí a tvrdnutí probíhá. Při teplotě kolem 0 °C dojde prakticky k zastavení tvrdnutí. 
Další důležitou vlastností cementu je objemová stálost při zpevňování. Smrštění cementu při 
tuhnutí je malé, takže obvykle nevede ke vzniku trhlin. Smrštění vzrůstá s rostoucím obsahem 
Al2O3 (C3A) ve slinku, s jemností mletí a s vodním součinitelem. Rozpínání nemá u běžného 
portlandského cementu nastávat. Jestliže se objevuje, může být způsobeno přítomností 
volného CaO nebo MgO nebo příliš vysokým obsahem sádrovce, popřípadě i alkálií. Volný 
CaO způsobuje rozpínání následkem objemové expanze při opožděné hydrataci je – li jeho 
obsah na 2 % ve slinku. Podobně působí MgO při obsahu nad 6 %. Zde se projevuje rozpínání 
až po delší době. Sádrovec způsobuje rozpínání reakcí mezi C3A a CaSO4 na sloučeninu 
zvanou ettringit: 3CaO.Al2O3.3CaSO4.32H2O. Také tato reakce se projevuje až po dlouhé 
době. Hydratační teplo a průběh hydratace je důležité pro posouzení vhodnosti cementu pro 
stavby, které potřebují pomalý vývin tepla a při betonování za nízkých teplot. U normálního 
portlandského cementu se během 28 dní vyvine asi 420 kJ na kg. Přitom období intenzivního 
vývinu tepla trvá obvykle jen několik hodin. [3] 
2.1.4. Hydratace 
 Po smísení s vodou cement postupně tuhne a nabývá pevnosti. Tuhnutí a tvrdnutí tak 
probíhá za aktivní účasti vody a utvořené produkty jsou ve vodě nerozpustné a stálé. To jsou 
charakteristické znaky tzv. hydraulického tuhnutí a tvrdnutí. Tento proces má dvě stránky: 
chemickou – reakce slinkových minerálů s vodou za vzniku hydrosilikátů a hydroaluminátů 
vápenatých; fyzikální – změna struktury, která vede k vytvoření pevných spojů mezi 
částicemi nově utvořených látek resp. k vytvoření souvislé tmelové fáze. [3] 
Cement má dva charakteristické rysy při interakci s vodou: 
a) Po smísení s vodou nastává nejdříve indukční perioda, na jejímž počátku se vyvíjí 
značné množství tepla, ale stupeň hydratace je nízký a směs je několik hodin tvárlivá; 
b) Po zatuhnutí vyplňují hydratační produkty prostor, takže vzniká hutný produkt, aniž 
nastávají podstatné objemové změny. Tento děj probíhá za nárůstu pevnosti a je 
doprovázen druhou vlnou vývinu tepla. 
 Reakce slinkových minerálů s vodou lze označit jako hydrolýzu s následnou hydratací. 
Nejrychleji reagují s vodou C3A a C4AF, pak následuje C3S a β – C2S. Ve směsi cementu 
s vodou probíhá souběžně celá řada reakcí. Podle praktických zkušeností probíhá hydratace 
cementu pomalu a ani po letech není zcela ukončena a ještě dlouhou dobu zůstává 
nezanedbatelná část cementu nezreagovaná. [3] 
Mechanismy hydratace  
Postupně vznikly dvě teorie mechanismu tuhnutí a tvrdnutí cementu. Le Chatelierova 
teorie tvrdí, že výchozí maltovina se nejprve převádí do vodného roztoku, v němž nastane 
hydratace. Výsledný produkt je méně rozpustný než výchozí látka a tím dochází k jeho 
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krystalizaci. To umožní dalšímu množství výchozí látky vstupovat do roztoku. Souběžně 
probíhající zpevňování je umožněno tím, že vylučované krystaly mají jehličkovitý nebo 
tabulkovitý charakter a vytvářejí síť, která je spojena srůsty nebo adhezními silami. [3] 
 Teorie podle Michaelise pokládá za základní charakteristický znak tuhnutí a tvrdnutí 
cementu tvorbu koloidní základní hmoty, jež činí ztvrdlý cement nepropustným. Hydrogel se 
tvoří hydratací povrchu částic cementu a na počátku obsahuje hodně vody, která je z něj 
postupně odsávána dovnitř zrna k další hydrataci. Tím se původně tekutý gel zpevňuje. 
V cementu je tedy přítomna kromě vody konstituční a krystalové i voda gelová, která je 
zodpovědná za smršťování při zpevňování cementu. Další výzkumy prokázaly, že tyto teorie 
přesně neodpovídají mechanismu tuhnutí a tvrdnutí cementu a praxi se nejvíce blíží jejich 
kombinace. [3] 
 Podle vzniku produktů můžeme hydrataci portlandského cementu rozdělit na hydrataci C3S 
s C2S a C3A s C4AF. Jako produkt vznikající při hydrataci vápenato-křemičitanů je uváděn 
C3S2H3 se zároveň vznikajícím Ca(OH)2. 
Pro hydrataci C3S lze uvézt rovnici: 
 
 ( )23233 362 OHCaHSCHSC +→+  (1) 
 
Hydrataci C2S lze napsat rovnicí: 
 
 ( )23232 42 OHCaHSCHSC +→+  (2)  
 
 Přesné složení hydrátů není do dnešní doby zcela objasněno, proto se zjednodušeně uvádí 
jako produkt hydratace vápenato-křemičitanů C – S – H gel s poměrem C : S = 2. C – S – H 
gel obvykle obsahuje také malé množství Al, Fe, Mg, a jiných iontů. [5] 
 Při hydrataci C3A dochází k velmi rychlé reakci a, která vede k okamžitému zatuhnutí 
cementové pasty. Proto se do cementu přidává sádrovec (CaSO4.2H2O), aby zabránil rychlé 
hydrataci. Sádrovec a C3A spolu s vodou reagují za vzniku nerozpustného sulfoaluminátu 
(3CaO.Al2O3.3CaSO4.32H2O), který se nazývá ettringit. Pokud není přidáno dostatek 
sádrovce část nezreagovaného C3A může reagovat s Ca(OH)2 za vzniku C4AH19. U C4AF se 
předpokládá, že hydratuje na C3AH6 a amorfní fázi, zřejmě CF. [5] 
Hydrataci portlandského cementu lze shrnout do této představy: Po smísení cementu 
s vodou přechází sádrovec do roztoku a reaguje s C3A za tvorby sulfoaluminátu – ettringitu. 
V několikahodinové indukční periodě, v níž zůstává směs tvárlivá, se na povrchu C3S tvoří 
pevná semipermeabilní vrstva gelových hydratačních produktů. Indukční perioda končí, když 
se povrchová vrstva začne protrhávat následkem osmotického tlaku vody, jež pronikla difúzí 
pod vrstvu. V místech takového porušení vrstvy vznikají pak jehlicové útvary C – S – H gelu, 
jež postupně vytvářejí mezi původními zrny cementu kontinuální pojící fázi. V úplně 
hydratovaném cementu je až 70 % C – S – H gelu, kolem 20 % Ca(OH)2 ve formě dobře 
vyvinutých krystalků a zbytek tvoří sulfoalumináty (cca 7 %) a alumináty v jemně 
krystalických formách. [3] 
Hydratační reakce jsou doprovázeny vývinem tepla. Nejvíce tepla se uvolňuje při reakcích 
C3A ( 867 Jg-1), po něm následuje C3S (502 Jg-1), C4AF (419 Jg-1) a β – C2S (260 Jg-1). 
Celkové hydratační teplo portlandských cementů je tím vyšší, čím více C3A a C3S obsahují. 
Objem utvořených hydratačních produktů je vždy menší než součet objemu cementu a vody; 
proto nastává již při začátku tuhnutí objemové smrštění, jež je neškodné, jestliže probíhá 
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v období, kdy je beton ještě v tvárlivém tvaru. Škodlivě se projevuje teprve po zatuhnutí, kdy 
může vyvolat vznik mechanických napětí, a tím způsobit vznik trhlin. Proti smršťování 
působí krystalizační tlak nebo botnání gelových hydratačních produktů. [3] 
2.2.  Hlinitanový cement (HAC) 
 Hlinitanový cement je rychle tvrdnoucí  hydraulická maltovina s vysokou počáteční 
pevností. Jeho jádro tvoří hlinitanový slinek, který je tvořen převážně hlinitany vápenatými. 
Hlavní mineralogickou složkou je monokalcium aluminát (CA). 
2.2.1. Výroba 
Historie 
První HAC byl připraven roku 1909 ve Francii Julesem Biedem. Komerční výroba se 
rozběhla roku 1914 ve firmě Lafarge ve Francii. V Československu se hlinitanový cement 
začal vyrábět od roku 1930 pod názvem Bauximet v cementárně v Ladcích. Směs bauxitu a 
vápence se tu drtila v čelisťových a kladivových drtičích, sušila v bubnových sušárnách a 
mlela ve sdružených mlýnech. Pak se do ní přidávalo asi 14 % vody, aby se zní mohly 
vylisovat cihly, které se vypalovaly asi za 1200 °C v kruhové peci. Dále se rozdrtily a 
pomlely na maltovinu. Občas se hlinitanový cement vyráběl v cementárně v Čížkovicích 
tavením v elektrické odporové peci. Zpracovával se jen pro speciální účely. [6, 7] 
Suroviny 
Výchozími surovinami pro výrobu hlinitanového cementu jsou vápenec a bauxit. Bauxit je 
možné nahradit diasporem nebo kyanitem, místo vápence lze použít pálené vápno (hlavně pro 
výrobu v elektrických pecích). Zpravidla se mísí bauxit s vápencem v poměru 1 : 1. Suroviny 
by také neměly obsahovat mnoho SiO2 (max. 4 – 8 %), aby se zabránilo vzniku C2S a C2AS 
(gehlenitu). [7, 8] 
Výroba 
 Nejčastěji se vyrábí tavením ve vysoké peci nebo elektrické obloukové peci.Technologii 
tavení lze rozdělit do dvou skupin: jednoduché tavení a redukční způsob tavení. Jednoduchý 
způsob tavení spočívá v tepelném zpracování surovin při teplotě 1 500 – 1 600 °C 
v oxidačním nebo mírně redukčním prostředí. Při tomto způsobu se využívají rotační pece 
podobné rotačním pecím na portlandský cement nebo plamenné pece. Tento způsob je 
využíván už jen zřídka. [4] 
 V součastné době se používá téměř výhradně tavení v redukčním prostředí. Jako zařízení 
se používají vysoké pece nebo elektrické obloukové pece. Vysoké pece se podobají 
agregátům na výrobu litiny. Surovinová směs sestává ze železitého bauxitu, vápence, starého 
železa a koksu.Vznikají dvě vrstvy, v horní části pece při teplotě 1 600 – 1 700 °C vzniká 
hlinitanová tavenina a ve spodní za teploty 1 450 – 1 550 °C surové železo. Tavenina se 
chladí do 1 400 °C velmi intenzivně, neboť je nezbytném zabránit krystalizaci gehlenitu, který 
nevykazuje hydraulické vlastnosti. Od této teploty nastává zpomalení chlazení, protože 
vznikají vápenato-hlinitany. [4] 
Elektrická oblouková pec umožňuje tavení vsázky ve značně redukčním prostředí. 
Surovinová směs sestává z vápna a předsušeného bauxitu a koksu. Mechanizmus redukce 
začíná při 1 200 °C a s rostoucí teplotou se zrychluje. K téměř dokonalé redukci křemíku 
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dochází při dostatečném množství uhlíku až při teplotě kolem 1 800 °C. Jistý podíl křemíku 
odchází v podobě úletů mimo pecní prostor, ostatní podíl se rozpouští v tavenině obsahující 
železo a vzniká nízkokřemičité ferosilicium. Tvoří se tak dvě taveniny, které se odděleně 
vypouští a zpracovávají. [4] 
Dalším způsobem je slinování briket nebo granulí z jemně mleté směsi surovin při 
teplotách kolem 1 250 °C. V těchto podmínkách probíhají reakce v pevném stavu za vzniku 
velmi malého množství kapalné fáze. Výpal všemi způsoby není jednoduchý, protože je nutné 
slinek velmi pomalu chladit, aby vzniklo požadované mineralogické složení s hydraulickými 
vlastnostmi.  Po výpalu dochází k mletí slinku. Na rozdíl od portlandského cementu není 
nutná velká jemnost, protože produkt je při styku s vodou reaktivnější. Je to zapříčiněno větší 
reaktivností hlavních mineralogických fází zejména CA. [3] 
2.2.2. Složení 
 Chemické složení hlinitanového cementu značně kolísá. Přibližné složení je 3 – 10 % SiO2; 
35 – 52 % Al2O3; 35 – 45 % CaO; 1 – 15 % Fe2O3. Mineralogické složení lze nalézt ve 
fázovém diagramu soustavy CaO – Al2O3 – SiO2. Hlavní mineralogickou složkou je CA. Tato 
složka je zodpovědná za rychlý nárůst pevnosti při hydrataci.  Dále je ještě hodně zastoupen 
CA2 a C12A7. CA2 prokazuje nízkou termální expanzi a dobré tepelné vlastnosti. Má ovšem 
slabší hydraulické vlastnosti. To se projevuje tím, že se neúčastní primárního nárůstu pevnosti 
HAC a jeho hydratace probíhá delší dobu. Naopak přispívá při pozdějších nárůstech pevnosti. 
C12A7 je nejreaktivnější fází přítomnou v HAC, která hydratuje mnohem rychleji než CA, 
proto je nutné kontrolovat její obsah. Spolu s CA se podílí na primárním nárůstu pevnosti 
HAC. Přítomny můžou být také fáze C2AS, C2S a aluminoferity C4AF a C6AF2. Vznik 
jednotlivých fází závisí především na poměru CaO/Al2O3 při výpalu. Mineralogické složení je 
zodpovědné za charakteristické vlastnosti HAC. [3, 4, 9, 10, 11] 
2.2.3. Vlastnosti 
 K hlavním vlastnostem HAC patří velmi rychlý nárůst pevnosti za běžných teplot. Po 12 až 
24 hodinách dosahuje HAC pevností, které portlandský cement dosahuje až po 28 dnech. Po 
delší době však dochází k poklesu pevnosti, která byla příčinou kolapsu několika HAC 
konstrukcí. Dále při hydrataci dochází k rychlému uvolňování hydratačního tepla, což 
umožňuje provádění betonářských prací i za nižších teplot; na druhé straně to může vést 
k přehřátí masivních konstrukcí. HAC je odolný vůči síranovým a uhličitanovým vodám, 
zejména mořské vodě. Je to způsobeno ochranným účinkem Al(OH)3 gelu. Al(OH)3 je 
stabilní až do pH 4 – 3 a navíc rozpouštění vápenatých složek ostatních hydrátů vede k vzniku 
dalšího množství této fáze. Naopak je HAC náchylný na působení alkalických roztoků s pH 
větším jak 7,5. HAC lze využít také k výrobě žárobetonů, protože velmi dobře odolává 
zvýšeným teplotám. Betony z HAC vydrží teploty 1 200 – 1 400 °C. Žáruvzdornost HAC je 
dána jeho složením; roste se zvyšováním podílu Al2O3 a zároveň poklesem podílu SiO2. 
Žáruvzdornost je způsobena tím, že při vyšších teplotách v HAC dochází k dalším reakcím za 
vzniku pevných vazeb a dochází k vytváření agregátů. Betony z hlinitanového cementu se 
vyznačují vyšší mrazuvzdorností než beton na bázi portlandského cementu. Souvisí to s nižší 
pórovitostí. [3, 4, 7, 8, 12] 
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2.2.4. Hydratace 
 Tuhnutí a tvrdnutí HAC se vyznačuje velmi rychlým nárůstem pevnosti a vývojem velkého 
množství hydratačního tepla. Při tuhnutí nastává rychlá hydrolýza a hydratace hlavní aktivní 
fáze; lze psát zjednodušené schéma [3]: 
 
 ( ) ( )32232 8.211.2 OHAlOHCaOOHOAlCaO +→+  (3) 
Mechanismus 
K popisu hydratace HAC lze použít Le Chatalierovu teorii. Podle této teorie dojde po 
rozpuštění zrn CA k vzniku Ca2+ a Al(OH)-4 iontů. Jejich koncentrace velmi rychle dosáhne 
nasycení, které je nutné pro vznik hydrátů. Proto se začnou tvořit zárodky hydrátu. Po této 
nukleární fázi nastává fáze růstu. Je charakterizována velkou precipitací hydrátů, která je 
doprovázena uvolněním většího množství tepla. V této fázi se vytvářejí krystalické hydráty a 
dochází k vypařování vody. Předpokládá se, že v praxi dochází k vytvoření těchto hydrátů 
velmi brzy po smíchání všech složek a zároveň jsou tyto hydráty nezjistitelné pomocí XRD. 
Jsou dvě vysvětlení pro tento jev. Buď jsou tyto zrna moc malá pro detekci nebo mají amorfní 
charakter. [13] 
Produkty hydratace 
Při hydrataci HAC se netvoří volné vápno, proto je pH pasty z HAC nižší (okolo 10) než u 
portlandského cementu. Hydrataci lze ovlivnit příměsí chloridů alkalických kovů a kovů 
alkalických zemin. Vznik hydratačních produktů je silně ovlivněn teplotou hydratace. Do 
teploty 20 °C vzniká jako hlavní fáze CAH10. Její vznik je spojen s úbytkem CA. Stopově se 
také vyskytují C2AH8, AH3. Při teplotách 20 – 50 °C je hlavní fází C2AH8. Stopově se 
vyskytuje C3AH6. Nad 50°C se stávají hlavními fázemi C3AH6 a AH3. Mezi teplotou 25 – 
30 °C dochází ke zpomalení tuhnutí. Je to způsobeno v důsledku horší hydratace CAH10. Při 
této teplotě CAH10 vzniká částečně jako amorfní struktura a je obklopen zrny 
nehydratovaného cementu, což ztěžuje jeho další hydrataci. Za normálních podmínek jsou 
jedinými stabilními produkty hydratace HAC C3AH6 a AH3. Ostatní hydratační produkty – 
CAH10, C2AH8, C2AH10 jsou metastabilní a dochází k jejich postupné přeměně na C3AH6. [6, 
14, 15, 16] 
 Při přeměně metastabilních fází na C3AH6 nejdříve vznikají amorfní produkty a teprve poté 
dochází k vytvoření stabilní sloučeniny C3AH6.  Tento jev tzv. konverze je doprovázen 
ztrátou pevnosti HAC. Za snížení pevnosti je především zodpovědná konverze C2AH8 a 
CAH10: 
 
 HAHCCAH 186310 +→  (4) 
 
Při ní dochází k změně hexagonálních krystalů na kubické, tím dochází ke zvýšení měrné 
hmotnosti částic a tím pádem ke vzrůstu pórovitosti HAC. Ztráta pevnosti souvisí i s tím, že 
nevhodný tvar kubického hexahydrátu se vyznačuje výrazně nižším vazným potenciálem 
v porovnání s hexagonálními hydráty. Přeměnu hexagonálních sloučenin na kubické urychluje 
vlhkost a teplota vyšší než 20 °C. Konvertovaný HAC je také méně odolný vůči agresivním 
látkám (sírany, kyselá koroze atd.). V praxi se tato ztráta pevnosti projevila při zřícení 
nosných konstrukcí z HAC (1973 – 1974 pád tří školních střech v Anglii, 1992 pád nosníků 
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v Barceloně atd.). Proto je používání HAC pro stavbu nosných konstrukcí ve většině zemích 
zakázáno. [17, 18] 
2.3. Vápenato-hlinité fáze 
2.3.1. Příprava 
 Vápenato-hlinité fáze se většinou připravují pomocí slinování v tuhé fázi. Po smíchání 
stechiometrického množství CaCO3 a Al2O3 (lze použít i Al(OH)3) probíhá při vysokých 
teplotách slinování a vznik vápenato-hlinitých fází. Příslušné teploty a poměry CaCO3 ku 
Al2O3 lze nalézt ve fázovém diagramu CaO - Al2O3. U CA2 se teploty slinování pohybují 
mezi 1 500 – 1 600 °C. U CA a C3A se teploty slinování pohybují mezi 1400 – 1450 °C. U 
C12A7 je teplota slinování asi 1360 °C. Pro vznik a krystalizaci čistých fází bez příměsí je 
nutné proces slinování dvakrát až třikrát opakovat, protože při prvním slinování dochází ke 
vzniku metastabilních fází a výsledný produkt není čistý (např. při vzniku čistého C3A se 
nejdříve vytváří CA a C12A7 jako metastabilní produkty). 
Obrázek 5. Fázový diagram soustavy CaO – Al2O3 
 
 Méně používanými technikami pro přípravu vápeno-hlinitých fází jsou tzv. nízkoteplotní 
techniky. Mezi tyto techniky patří např. sol-gel procesy (využívá se vzniku sítě hydrogelů, 
které vznikají po přidání dusičnanu), příprava pomocí polymerních prekurzorů nebo tzv. 
Pechini technika. Tato metoda je založena na schopnosti některých alfa – 
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hydroxykarboxylových kyselin (např. kyselina citrónová) tvořit cheláty s některými 
kovovými ionty. Pokud je kyselina citrónová zahřívaná s polyhydroxyalkoholem dochází 
k polyesterifikaci. Dále při slinování vzniklého polymeru dochází ke vzniku velmi čistých 




 Při hydrataci vápenato-hlinitých fází dochází ke vzniku hydroaluminátů. Konečným 
stabilním produktem hydratace C3A je kubický C3AH6, ale můžeme sledovat tvorbu 
meziproduktů, z nichž nejčastější jsou C4AH13 a C2AH8. Primární hydroalumináty vytvářejí 
většinou hexagonální destičky, jejichž výraznější hexagonální charakter souvisí s větší 
rozpustností hydroaluminátů ve vodě. K ovlivnění průběhu hydratace dochází přidáním 
různých oxidů k čistému C3A. Přidáním SiO2 dochází k zrychlení hydratace, naopak 
v přítomnosti Fe2O3 dochází k zpomalení hydratace. Na2O mění krystalickou strukturu C3A 
z kubické na ortorombickou a zpočátku také zapříčiňuje zpomalení hydratace. K2O silně 
zrychluje hydrataci. [3, 20] 
CA 
Také při hydrataci CA je konečným produktem stabilní C3AH6. Hydratace je však velmi 
ovlivněna teplotou při níž probíhá. Při nižších teplotách vznikají meziprodukty jako CAH10, 
C2AH8 atd. Postupem času nebo při zvýšení teploty dochází k jejich konverzi na konečné 
hydratační produkty. Stejně jako u HAC lze i u CA pozorovat jistou anomalitu při hydrataci 
mezi 25 – 30 °C. Při těchto teplotách dochází ke zpomalení hydratace CA. Tento jev ještě 
není zcela objasněn a existuje více hypotéz k jeho vysvětlení. Jako jedna z 
nejpravděpodobnějších se jeví špatné podmínky pro vznik C2AH8 a CAH10, což zapříčiňuje 
zmíněné zpomalení hydratace. [21, 22] 
Obrázek 6. Hydratační reakce CA [11] 
 
CA2 
Při hydrataci CA2 dochází nejprve ke vzniku CAH10, který přes metastabilní C2AH8 
konvertuje na stabilní C3AH6. Rozdílem od ostatních vápenato-hlinitých fází je, že 
hydraulické vlastnosti CA2 jsou slabé, proto hydratace trvá delší dobu než u ostatních fází a za 
nízkých teplot nemusí prakticky nastat. Pro zvýšení reaktivnosti lze smíchat CA2 s 
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reaktivnějšími fázemi např. CA, zvýšit teplotu při níž dochází k hydrataci nebo zvětšit měrný 
povrch zmenšením jednotlivých částic.Vznik stabilních hydrátů popisuje rovnice 5: [23] 
 
 3632 5213 AHAHCHCA +→+  (5) 
 
C12A7 
Hydratace C12A7 probíhá obdobně jako u předchozích fází. Hlavním produktem hydratace 
C12A7 je C2AH8. Ten postupem času a se zvyšující se teplotou podléhá konverzi na stabilní 
C3AH6. Vznik hlavního produktu je popsán rovnicí 6: [24] 
 
 382712 651 AHAHCHAC +→+  (6) 
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3. EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
3.1. Použité chemikálie 
Oxid hlinitý (Al2O3) – p.a. 
Uhličitan vápenatý (CaCO3) – p.a. 
Destilovaná voda (H2O) 
Dekahydrát tetraboritanu sodného (Na2B4O7.10H2O) – čistý 
Kyselina chlorovodíková (HCl 36%) – p.a. 
Uhličitan sodný (Na2CO3) – čistý 
Glycin (C2H5NO3) – p.a. 
Hydroxid sodný (NaOH) – p.a. 
Chlorid sodný (NaCl) – čistý 
3.2. Příprava vápenato-hlinitých fází 
 Vápenato-hlinité fáze lze připravit několika způsoby. Nejčastěji používanou metodou je 
metoda slinování v pevné fází, která byla použita i v této práci. Jako výchozí látky byly 
použity CaCO3 a Al2O3. K zjištění teploty slinování a množství výchozích látek se vychází z 
fázového diagramu CaO - Al2O3 viz. obrázek 4. Látky se smíchaly ve stechiometrickém 
poměru, který odpovídal jednotlivým fázím. Pro dobré promísení byly látky rozetřeny v třecí 
misce a následně promíchány v prachovnici. 
3.2.1. Slinování fází 
 Pro slinování fází byla použita laboratorní pec Classic typ 1016S. Maximální teplota této 
pece je 1 600 °C. K měření teploty slouží termočlánek Pt 18 – typ B. K regulaci teploty je 
použit regulátor CLARE. Pec funguje ve dvou režimech manuálním a programovatelném. 
Manuální režim slouží pouze k běžným ohřevům na určitou teplotu s jednou prodlevou. Lze 
nastavit teplota v °C; prodleva v s; rychlost náběhu. Tu lze nastavit pomocí rampy – o kolik 
°C se má teplota změnit za jednu minutu nebo pomocí druhého způsobu – za jaký časový úsek 
se má zadané tepoty dosáhnout. V programovatelném modu je možno nastavit až 50 různých 
programů, které mohou obsahovat více prodlev, teplot a náběhů. 
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Obrázek 7. Laboratorní pec Classic 
 
 Pro vznik čistých fází bez příměsí bylo nutno provádět slinování každé fáze dvakrát. Při 
prvním slinování se nejdříve směs zahřívala rychlostí 10 °C za minutu na 900 °C na té se 
pozdržela po dobu 1 hodiny. Po hodině teplota slinování opět stoupala rychlostí 10 °C za 
minutu až na konečnou teplotu, kde poté pokračovalo slinování po 5 hodin. Konečná teplota 
se lišila podle požadované fáze: CA a C3A – 1 450 °C, CA2 – 1 600 °C, C12A7 – 1 360 °C. Při 
druhém slinutí stoupala teplota rychlostí 10 °C za minutu až ke konečné teplotě a zde se 
slinovalo po dobu 5 hodin. Slinuté fáze byly pomalu chlazeny po dobu 5 hodin. Po každém 
slinutí byly produkty rozemlety v laboratorním vibračním mlýnu VM4. Čistota připravených 
vápenato-hlinitých fází byla ověřena pomocí XRD. Nakonec byly vzniklé vápenato-hlinité 
fáze prosety na prosévačce RETSCH AS 200 digit. Pro následnou hydrataci byla brána pouze 
podsítná frakce, která prošla přes síto s průměrem oka 0,09 mm. 
3.3. Kalorimetrie 
 Kalorimetrie je metoda, která se využívá k měření tepla, které je uvolňováno nebo 
spotřebováváno při určitém pochodu. V silikátové chemii lze kalorimetrii využít k sledování 
hydratace cementů a jednotlivých slinkových fází. Pomocí kalorimetrie lze měřit reakční 
teplo, sledovat kinetiku a průběh hydratace, odhadovat počátek tuhnutí atd. Kalorimetr se 
skládá z kalorimetrické nádobky, pláště, izolace, míchadla a teploměru. 
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3.3.1. Druhy kalorimetrů 
 Adiabatický kalorimetr 
 Je to kalorimetr, u něhož jsou tepelné ztráty kompenzovány elektricky vyhřívaným 
pláštěm. V tom případě udává rozdíl teploty počáteční a konečné přímo tepelné zbarvení 
procesu. Při analýze tvrdnoucího cementu tato metoda simuluje podmínky uvnitř velkého 
betonového bloku. [25] 
Izotermický kalorimetr 
 V tomto kalorimetru je měřené pozitivní zabarvení kompenzováno negativním tepelným 
zabarvením. To je obvykle založeno na fázových přeměnách některých látek jako led, 
naftalen atd. Teploměr má pouze funkci nulového přístroje. Množství uvolněného tepla pak 
můžeme vypočítat ze změny objemu v systému nebo ze změny objemu roztáté látky. [25] 
Kalorimetr s konstantním tepelným tokem 
 Konstantního tepelného toku je dosaženo konstantním rozdílem teplot kalorimetrické 
nádoby a okolí. Do této skupiny lze zařadit i impulsní kalorimetry, které se využívají pro 
měření tepelné kapacity, reaktivity  a tepelné modifikace elektricky vodivého vzorku při 
definovaném elektrickém impulsu. [25] 
Roztokový kalorimetr 
 Využívá se pro rychlé kvantitativní stanovení tepelného zbarvení reakcí práškových 
materiálů (např. s kyselinami). Teplotní změny v roztoku jsou sumou jednotlivých reakcí, 
které probíhají v roztoku. Tento kalorimetr se může skládat z jedné nebo dvou 
termoisolovaných nádob. [25] 
Isoperibolický kalorimetr 
 Isoperibolický kalorimetr lze použít k stanovení vlastností cementu a jiných směsí.  Skládá 
se z termoisolační nádoby, vhodné reakční nádoby a teplotních čidel (termistor nebo 
termočlánek). Signál z termočlánků je možno zaznamenat pomocí A/D převodníku. [26] 
3.3.2. Instrumentace  
V této diplomové práci byl použit kalorimetr, který se skládal z: termoizolačního pláště, 
míchadla, reakční nádoby, termistoru, digitálního multimetru, a vyhodnocovacího softwaru. 
K míchání  byla použita magnetická míchačka COLOR SQUID numer one. Jako plášť a 
izolace byla použita polystyrenová krychle, v níž byl vytvořen prostor pro reakční nádobu. 
Jako reakční nádoba sloužil polystyrenový kelímek o objemu 255 ml. K změření teploty byl 
použit termistor. Pro převod naměřených dat do počítače sloužil digitální multimetr M 4660A. 
Tento přístroj lze využít k měření stejnosměrného a střídavého napětí, proudu, odporu, 
kapacity kondenzátorů a kmitočtu. V této práci byl použit na měření odporu termistoru. 
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Obrázek 8. Schéma kalorimetru 
 
 K vyhodnocení byl použit software Multiview version 2.6. Tento program je schopen 
zaznamenávat do počítače data, která jsou změřena multimetrem. V záložce „Setup“ je 
nejdříve nutné vybrat správný typ digitálního multimetru. Pro měření je nutné spustit režim 
„Online“. Poté lze pomocí záložky „Acquire“ započít samotné měření. Lze nastavit interval, 
ve kterém budou zaznamenávána data a také místo uložení dat. Výstupem dat je pak soubor 
ve formátů txt. V programu Multiview lze také prohlížet naměřená data a průběh měření 




Obrázek 9. Základní menu softwaru Multiview 
 
 Hydratace jednotlivých fází byla měřena při čtyřech pH: 6, 9, 11 a 12,65. Ke každému 
měření bylo naváženo 30 g příslušné fáze, která byla přisypána do 50 ml destilované vody 
nebo pufru. Pro pH 6 byla použita destilovaná voda. Pro pH 9 byl použit pufr, který se skládal 
z 50 cm3 roztoku Na2B4O7 (0,025 mol.dm3) a 4,6 cm3 HCl (0,1 mol.dm3) a doplnilo se na 
100 cm3 destilovanou vodou. Pro pH 11 byl použit pufr, který se skládal z 97,3 cm3 roztoku 
Na2CO3 (0,05 mol.dm3) a 2,7 cm3 roztoku Na2B4O7 (0,05 mol.dm3). Pro pH 12,65 byl použit 
pufr, který byl tvořen 90 cm3 roztoku NaOH (0,1 mol.dm3) a 10 cm3 roztoku glycinu 
(0,1 mol.dm3 v 0,1 mol.dm3 NaCl). 
 Při měření bylo nejdříve 50 ml vody nebo pufru nalito do polystyrenového kelímku a ten 
byl s míchadlem vložen do polystyrenové kostky a položen na míchačku. Do kelímku byl 
vložen termistor  a po dobu 30 minut docházelo k temperování termistoru. Po 30 minutách 
byla přisypána měřená vápenato-hlinitá fáze a bylo zapnuto měření v programu Multiview. 
Následně byl zaznamenáván odpor termistoru každé 2 sekundy po dobu 48 hodin. 
 Pro přepočet odporu termistoru na teplotu byla zjištěna jeho charakteristika. Byl měřen 
odpor termistoru od 25 °C do 80 °C každých 5 °C. Ze získaných dat byla sestavena závislost 
odporu na teplotě a ta byla proložena exponenciální funkcí. Pomocí výsledné rovnice byl 


















Obrázek 10. Charakteristika termistoru 
 
 Po ukončení měření byly produkty hydratace, které byly hydratovány v pufrech, promyty 
několikrát 50 ml destilované vody a přefiltrovány. Všechny hydratační produkty byly poté 
sušeny po dobu 4 hodin ve vakuové pícce typ 25020 při 40°C za sníženého tlaku. Nakonec 
byly rozemlety v laboratorním vibračním mlýnu VM4. Následně byly tyto produkty 
analyzovány pomocí XRD a DTA. 
3.4.  XRD 
 Krystal se skládá ze souboru rovnoběžných, v různých směrech proložených mřížkových 
krystalových rovin. Jestliže známe hodnoty souboru mezirovinných vzdáleností různých 
minerálů a známe-li hodnotu mezirovinných vzdáleností zkoumané látky, můžeme podle 
těchto hodnot určit, jaký minerál ji tvoří nebo jaké minerály jsou ve zkoumané látce přítomny. 
Při XRD se používá charakteristického RTG záření, které obsahuje několik spektrálních linií 
s přesně měřitelnými vlnovými délkami, které jsou dány materiálem anody. 
 Jestliže na krystal dopadá monochromatický svazek RTG paprsků, rozptyluje se na 
atomech do všech směrů. Jelikož jsou atomy v krystalu pravidelně uspořádány, vybuzené 
sekundárním zářením se interferencí v některých směrech zesiluje a produkuje difraktované 
záření. Zesílení difraktovaných paprsků interferencí nastane pouze těmi dvěma sekundárními 
paprsky, které jsou rovnoběžné a jejichž dráhy se liší přesně o dráhový rozdíl n. λ, kde n je 
celé číslo. 
 První podmínka vyžaduje, aby společný úhel rozptylu obou paprsků byl roven úhlu dopadu 
θ původního svazku. Druhá podmínka vyžaduje, aby byla splněna tzv. Braggova rovnice: 
 
 θλ sin2 ⋅⋅=⋅ dn  (7) 
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 Otáčí-li se zkoušeným vzorkem tak, aby se plynule měnil úhel dopadu monochromatického 
svazku RTG – záření na jeho povrch, dojede při určitých stupních naklonění k zesílení 
odraženého sekundárního záření interferencí. V tomto okamžiku byla splněna Braggova 
podmínka. Pokud známe vlnovou délku a úhel dopadu monochromatického záření, lze na 
základě Braggovy rovnice vypočíst příslušnou mezirovinnou vzdálenost d. [27] 
 XRD je metoda, která slouží k identifikaci krystalických látek, lze ji proto využít 
k identifikaci jednotlivých slínkových fází jak u portlandského tak u hlinitanového cementu. 
Částečně ji lze využít i k identifikaci hydratačních produktů jednotlivých fází. Nelze s ní určit 
amorfní části těchto produktů. 
 Analýza byla provedena na difraktometru Siemens D 500.Výstupem je křivka, která 
zobrazuje intenzitu při různých úhlech theta. 
3.5. DTA/TGA 
 Diferenční termická analýza je založena na měření rozdílu teplot mezi dvěma materiály 
(vzorek a referenční látka) pomocí termočlánků. Teplotní rozdíly vznikají díky fyzikálním a 
chemickým dějům ve sledovaném vzorku. Referenční látka zůstává neměnná. Původně byla 
zkoumaná látka umístěna v jednom bloku s referenční, ale postupem času došlo k jejich 
oddělení do dvou komůrek kvůli zvýšení citlivosti měření. Termočlánky se obvykle umísťují 
odděleně od vzorku kvůli možnému korodování a problémům s vyhříváním vzorků. [28] 
 Výstupem měření je DTA křivka, což je závislost teplotního rozdílu na čase nebo teplotě. 
Na ní lze sledovat různé procesy probíhající v látce jako exotermické a endotermické píky. 
Endotermické píky jsou odezvou na redukci, dehydrataci, změny skupenství a mnohé reakce 
chemického rozkladu. Exotermické píky vyjadřují krystalizaci, oxidaci, mnohé polymorfní 
přeměny a některé reakce chemického rozkladu. Z DTA křivky můžeme rovněž zjistit 
množství reakčního tepla. Plocha píku je totiž přímo úměrná reakčnímu teplu. [28] 
 Podstatou termogravimetrické analýzy je plynulé registrování změn hmotnosti vzorku 
zkoumané látky v závislosti na teplotě (případně času), přičemž je sledovaná látka zahřívaná 
kontrolovaným teplotním programem. Výsledkem je TGA křivka. Její velkou předností je, že 
z hlediska stechiometrických výpočtů je přímo vyhodnotitelná. Pomocí  TGA lze zjišťovat 
informace o složením látky, její termické stabilitě, jejím termickém rozkladu i o produktech, 
které při rozkladu vznikají. [28] 
 Diferenční termická analýza a termogravimetrická analýza je využitelná v silikátové 
chemii k identifikaci jednotlivých látek či fází. Látky lze identifikovat z DTA křivky na 
základě vznikajících exotermických a endotermických píků. 
 Měření bylo prováděno na přístroji TGA-DTA 92 16/92 18 od firmy SETERAM. Všechna 
měření byla provedena v argonové atmosféře. Měření byla ukončena na teplotě 1 188 –
 1 191 °C s výjimkou u CA pH 11, kde bylo měření ukončeno už při teplotě 1 100 °C 
z důvodu závady na přístroji. Výstupem je DTA křivka, která zobrazuje závislost tepelného 
toku na teplotě. 
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4. VÝSLEDKY A DISKUZE 
4.1. Kalorimetrie 
4.1.1. C3A 
 Při hydrataci C3A nastává hlavní tvorba tepla v čase 20 – 50 minut po styku fáze s vodou 
v závislosti na pH viz obrázek 11. Při této hydratační reakci došlo k vzrůstu teploty asi o 
30 °C. Po dosažení maxima nastává strmý pokles teploty. Ten je pozastaven v čase okolo 5 
hodin. Při pH 6, 9, 11 je na křivce patrný ještě malý nárůst teploty v čase 32 – 36 hodin 
v závislosti na pH viz obrázek 11. Ve srovnání s ostatními fázemi docházelo u C3A 
k nejrychlejšímu uvolnění hydratačního tepla. U pH 6 bylo dosaženo nejvyššího nárůstu 
teploty ve srovnání s ostatními fázemi viz obrázky 15 – 18. 
4.1.2. CA 
 Při hydrataci CA jsou u všech pH patrné dva časově oddělné procesy, které jsou spojené 
s uvolněním tepla. První nastává v čase 3 – 12 hodin po styku fáze s vodou v závislosti na pH 
viz obrázek 12. U CA lze vysledovat závislost počátku uvolňování tepla na pH. S vyšším pH 
dochází k dřívějšímu uvolnění hydratačního tepla. Při tomto prvním uvolnění tepla, došlo k 
vzrůstu teplot asi o 15 °C. S výjimkou hydratace při pH 9 vzrůst teplot stoupal se vzrůstajícím 
pH. Podruhé došlo k uvolnění tepla v čase 27 – 32 hodin v závislosti na pH, patrné je to 
zejména při pH 6 a 9 viz obrázek 12. Zde došlo k nárůstu teplot asi o 4 °C. Hydratace při pH 
9 byla anomální, protože při obou procesech došlo k uvolnění srovnatelného množství tepla, 
zatímco u ostatních pH se více tepla uvolní již při prvním procesu. Ve srovnání s ostatními 
vápenato-hlinitými fázemi je CA druhá nejméně reaktivní fáze při všech měřených pH viz 
obrázky 15 – 18. 
4.1.3. CA2 
 Při hydrataci CA2 lze nalézt dva časově oddělné procesy, které jsou spojené s uvolněním 
tepla. První nastává při pH 6, 11 a 12,65 v čase 6 – 9 hodin po styku fáze s vodou v závislosti 
na pH viz obrázek 13. Při všech pH dochází k nárůstu teplot asi o 6 °C. Při pH 9 tento proces 
chybí a první výrazné uvolnění tepla nastává až v čase okolo 23 hodin. Tento proces odpovídá 
druhému procesu uvolnění tepla při pH 6. Teplota narůstá asi o 1 °C. Druhé uvolnění tepla 
nastává při pH 11 a 12,65 v čase 32 hodin a je zde dosahováno nárůstu teplot asi o 3 °C viz 
obrázek 13. Kvůli nízkému množství uvolňovaného tepla při hydrataci CA2 při všech pH jsou 
naměřená data nejvíce ovlivněna okolními podmínkami, což se projevuje v nepravidelnosti 
křivek. Ve srovnání s ostatními fázemi je CA2 nejméně reaktivní fáze při všech pH. Při 
hydrataci je dosahováno nejmenšího nárůstu teplot při všech pH viz obrázek 15 – 18. 
4.1.4. C12A7 
 Při hydrataci C12A7 nastává hlavní tvorba tepla v čase 40 – 60 minut po styku fáze s vodou 
viz obrázek 14. Je při ní dosahováno nárůstu teplot asi o 35 °C. Po dosažení maxima nastává 
strmý pokles teploty.Malé množství tepla je potom ještě uvolněno při čase 30 – 36 hodin 
v závislosti na pH viz obrázek 14. Takovýto průběh kalorimetrických křivek je podobný jako 
u křivek při hydrataci C3A. Ve srovnání s ostatními fázemi je C12A7 druhou nejrychleji 
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reagující látkou při všech pH. Při pH 9, 11 a 12,65 bylo dosaženo nejvyšších nárůstů teplot při 
srovnání s ostatními fázemi viz obrázky 15 – 18. 
 
Obrázek 11. Kalorimetrická křivka C3A při různých pH, ve výřezu je detail maxima 
 
Obrázek 12. Kalorimetrická křivka CA při různých pH 
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Obrázek 13. Kalorimetrická křivka CA2 při různých pH 
 
Obrázek 14. Kalorimetrická křivka C12A7 při různých pH, ve výřezu je detail maxima 
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Obrázek 15. Kalorimetrická křivka různých fází při pH 6 
 
Obrázek 16. Kalorimetrická křivka různých fází při pH 9 
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Obrázek 17. Kalorimetrická křivka různých fází při pH 11 
 





 Na DTA křivce hydratovaného C3A jsou při všech pH patrné tři endotermické píky. První  
vzniká při teplotě kolem 20 °C, druhý při teplotě kolem 310 °C a třetí při teplotě kolem 
460 °C viz obrázky 19 – 22. Při prvním efektu nenastává na TGA křivce téměř žádný 
hmotnostní pokles, při druhém a třetím je patrná hmotnostní změna. Pomocí XRD analýzy byl 
jako produkt při hydrataci C3A zjištěn krystalický C3AH6. Při prvním efektu může docházet 
k rozpadu C3AH6 na CH a C2AH5, kterou nedoprovází hmotnostní úbytek jak je patrno z TGA 
křivky. Při druhém efektu dochází k dehydrataci C2AH5 a při třetím dochází k dehydrataci 
CH. Poměr hmotnostního úbytku na TGA křivce odpovídá takto vzniklým produktům a 
rovněž souhlasí jejich stechiometrie vzhledem k množství uvolněné vody. Podobné 
endotermické píky jen v nižší intenzitě lze nalézt ještě na DTA křivkách hydratovaných CA a 
C12A7 viz obrázky 23 – 26 a 31 – 34. Nejvíce hydratačních produktů vzniklo při pH 9, 
nejméně při pH 11. Při pH 6 a 12,65 vznikalo srovnatelné množství hydrátů. Stejně jako u 
C12A7 dochází u C3A při pH 11 k nejmenší konverzi původní fáze na hydráty. 
4.2.2. CA 
 Na DTA křivce hydratovaného CA lze nalézt více endotermických píků v závislosti na pH. 
Stejně jako u C3A lze nalézt endotermické píky při teplotě okolo 310°C a při teplotě okolo 
460°C, které odpovídají dehydrataci C3AH6 (resp. C2AH5 a CH). Výrazný je tento hydrát 
hlavně při pH 12,65, ale ve srovnání s C3A vzniká při hydrataci CA zanedbatelné množství 
tohoto hydrátu. Dále při všech pH vznikají píky při teplotách okolo teploty 150°C a 275 °C. 
Tyto píky odpovídají dehydrataci C2AH8. [29] Tento hydrát nebyl nalezen při XRD analýze, 
proto musí být v amorfní nebo mikrokrystalické formě. Stejný hydratační produkt lze potom 
identifikovat i na DTA křivce hydratovaného C12A7 a také u CA2 při pH 6, 11, 12,65. 
Množství vzniklého C2AH8 při hydrataci CA je při všech pH srovnatelné. Další výrazný 
endotermický pík se objevuje při všech pH při teplotě okolo 95 °C. Tento hydrát je 
krystalický, protože byl nalezen i při XRD analýze hydratovaných CA a C12A7 při všech pH. I 
přes dvojitou analýzu s novou databází difrakčních spekter hydrátů se nepodařilo tento hydrát 
identifikovat. Při hydrataci CA se ho nejvíce tvoří při pH 6 a 12,65, nejméně se ho vytváří při 
pH 11. Další menší endotermický pík vzniká při teplotě okolo 225 °C, je výrazný hlavně při 
pH 11 viz obrázek 25. Podobný efekt lze nalézt u CA2 hydratovaného při pH 6, 11, 12,65 viz 
obrázky 27, 29, 30. Další menší pík vzniká při všech pH při teplotě kolem 320 °C, patrný je 
zejména při pH 6 viz obrázek 23. 
4.2.3. CA2 
Na DTA křivce hydratovaného CA2 lze při všech pH kromě 9 nalézt více endotermických 
píků viz obrázky 27, 29, 30. Při pH 9 nebyl nalezen na DTA křivce žádný efekt a tudíž 
hydratace neproběhla viz obrázek 28. Stejně jako u CA a C12A7 lze nalézt píky vznikající při 
teplotě okolo 150 °C a 270 °C, které odpovídají dehydrataci C2AH8. [29] Tento hydrát nebyl 
nalezen při XRD analýze, proto musí mít amorfní nebo mikrokrystalickou strukturu. Velké 
množství hydrátů se tvoří pouze při pH 6, ale v porovnání s C12A7 a CA se tvoří dvakrát méně 
hydrátu. Při pH 11 a 12,65 se vytváří pouze malé množství hydrátů asi pětkrát méně než při 
pH 6. Při všech pH jsou ještě patrné píky vznikající při teplotě okolo 70°C a 215 °C viz 
obrázky 27, 29, 30. Tento druhý efekt je patrný i u CA hydratovaného při pH 11 viz obrázek 
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25. Při hydrataci CA2 při pH 11 se objevuje ještě pík při teplotě 250°C viz obrázek 29. Na 
TGA hydratovaných CA2 křivce je patrný šum při měření, protože dochází pouze k malému 
úbytku hmotnosti a je tedy zvoleno malé měřítko. 
4.2.4. C12A7 
 Na DTA křivce hydratovaného C12A7 lze nalézt více endotermických píků v závislosti na 
pH viz obrázky 31 – 34. Stejně jako u CA a C3A lze nalézt endotermické píky při teplotě 
okolo 310°C a při teplotě okolo 460°C, které odpovídají dehydrataci C3AH6 (resp. C2AH5 a 
CH). Výrazně jsou tyto hydráty zastoupeny zejména při pH 11, kde tvoří hlavní hydratační 
produkt a také při pH 6, naopak při pH 9 a 12,65 se jich tvoří menší množství. Dále lze nalézt 
stejně jako u CA a CA2 píky vznikající při teplotě okolo 150 °C a 270 °C, které odpovídají 
dehydrataci C2AH8. [29] Tento hydrát opět nebyl nalezen při XRD analýze, proto musí mít 
amorfní nebo mikrokrystalickou strukturu. Při pH 6, 9, 12,65 vznikalo srovnatelné množství 
tohoto hydrátu, naopak při pH 11 vzniklo hydrátu méně. Při všech pH vzniká ještě pík při 
teplotě okolo 100 °C. Tento pík odpovídá neidentifikovanému krystalickému hydrátu, který se 
tvoří také při hydrataci CA při všech pH a při hydrataci CA2 při pH 6. Jeho přítomnost byla 
potvrzena i XRD analýzou. Tento hydrát  tvoří při hydrataci C12A7 hlavní hydratační produkt 
při pH 6, 9, 12,65. Stejně jako u C3A dochází u C12A7 při pH 11 k nejmenší konverzi původní 
fáze na hydráty. 
 
Obrázek 19. DTA/TGA křivka C3A při pH 6 
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Obrázek 20. DTA/TGA křivka C3A při pH 9 
 
Obrázek 21. DTA/TGA křivka C3A při pH 11 
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Obrázek 22. DTA/TGA křivka C3A při pH 12,65 
 
Obrázek 23. DTA/TGA křivka CA při pH 6 
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Obrázek 24. DTA/TGA křivka CA při pH 9 
 
Obrázek 25. DTA/TGA křivka CA při pH 11 
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Obrázek 26. DTA/TGA křivka CA při pH 12,65 
 
Obrázek 27. DTA/TGA křivka CA2 při pH 6 
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Obrázek 28. DTA/TGA křivka CA2 při pH 9 
 
Obrázek 29. DTA/TGA křivka CA2 při pH 11 
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Obrázek 30. DTA/TGA křivka CA2 při pH 12,65 
 
Obrázek 31. DTA/TGA křivka C12A7 při pH 6 
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Obrázek 32. DTA/TGA křivka C12A7 při pH 9 
 
Obrázek 33. DTA/TGA křivka C12A7 při pH 11 
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Obrázek 34. DTA/TGA křivka C12A7 při pH 12,65 
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4.3. XRD 
4.3.1. Vápenato-hlinité fáze 
 XRD analýza byla použita pro zjištění čistoty připravených vápenato-hlinitých fází. 
Z obrázků 35 – 42 je patrné že po opakovaném slinování dochází k snižování amorfní části 
látek a zvyšování krystalického podílu. XRD analýza potvrdila, že po druhém slinování 
vznikly čisté vápenato-hlinité fáze a použitá metoda jejich přípravy je vhodná do 
laboratorních podmínek. 
 
Obrázek 35. C3A první slinování (C3 = C3A) 
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Obrázek 36. C3A druhé slinování (C3 = C3A) 
 
Obrázek 37. CA první slinování (C = CA) 
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Obrázek 38. CA druhé slinování (C = CA) 
 
Obrázek 39. CA2 první slinování (A2 = CA2) 
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Obrázek 40 CA2 druhé slinování (A2 = CA2) 
 
Obrázek 41. C12A7 první slinování (C12 = C12A7) 
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Obrázek 42. C12A7 druhé slinování (C12 = C12A7) 
 
4.3.2. Vápenato-hlinité hydráty 
C3A 
 XRD analýza prokázala v hydratovaném C3A přítomnost krystalického C3AH6 viz obrázky 
43 – 46. Dále byly identifikovány zbytky nezhydratované původní fáze viz obrázky 43 – 46. 
Z poměru intenzity píků vyplývá, že nejvíce hydrátů vzniká při pH 9 a nejméně při pH 11, což 
bylo dokázáno i pomocí DTA/TG analýzy. Ve srovnání s C12A7 vzniká více krystalického 
C3AH6 při hydrataci C3A, což bylo opět potvrzeno DTA/TGA analýzou. 
CA 
 XRD analýza prokázala u hydratovaného CA při všech pH přítomnost nezhydratované 
původní fáze viz obrázky 47 – 50. Dále jsou na XRD spektru při všech pH patrné další píky. I 
přes dvojitou analýzu s novou databází difrakčních spekter hydrátů se nepodařilo tento hydrát 
identifikovat. Přestože DTA/TGA analýza identifikovala C2AH8 jako produkt hydratace CA, 
nepodařilo se ho identifikovat pomocí XRD analýzy. Proto tento produkt musí mít amorfní 
nebo mikrokrystalickou strukturu. 
CA2 
 XRD analýza prokázala u hydratovaného CA2 při pH 9, 11, 12,65 pouze přítomnost 
nezhydratované původní fáze CA2 viz obrázky 51 – 54. Při pH 6 jsou na XRD spektru navíc 
přítomny ještě neidentifikované píky viz obrázek 44. 
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C12A7 
 XRD analýza prokázala při všech pH přítomnost původní nezhydratované fáze viz obrázky 
55 – 58. Při všech byl identifikován krystalický C3AH6, ale u pH 9 a 12,65 ho vzniká pouze 
malé množství, proto je většina píků špatně rozlišitelná od pozadí. Přítomnost C3AH6 byla 
potvrzena i pomocí DTA/TGA analýzy. Navíc lze při všech pH nalézt na XRD spektru 
neidentifikované píky viz. obrázky 48 – 51. I přes dvojitou analýzu s novou databází 
difrakčních spekter hydrátů se nepodařilo tento hydrát identifikovat. Přestože DTA/TGA 
analýza identifikovala C2AH8 jako produkt hydratace C12A7 stejně jako při hydrataci CA, 
nepodařilo se ho identifikovat pomocí XRD analýzy. Proto tento produkt musí mít amorfní 
nebo mikrokrystalickou strukturu. 
 
Obrázek 43. XRD analýza C3A při pH 6 
(H3 = C3AH6, C3 = C3A) 
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Obrázek 44. XRD analýza C3A při pH 9 
(H3 = C3AH6, C3 = C3A) 
 
Obrázek 45. XRD analýza C3A při pH 11 
(H3 = C3AH6, C3 = C3A) 
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Obrázek 46. XRD analýza C3A při pH 12,65 
(H3 = C3AH6, C3 = C3A) 
 
Obrázek 47. XRD analýza CA při pH 6 
(C = CA, N = neznámý hydrát) 
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Obrázek 48. XRD analýza CA při pH 9 
(C = CA, N = neznámý hydrát)  
 
Obrázek 49. XRD analýza CA při pH 11 
(C = CA, N = neznámý hydrát) 
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Obrázek 50. XRD analýza CA při pH 12,65 
(C = CA, N = neznámý hydrát) 
 
Obrázek 51. XRD analýza CA2 při pH 6 
(A2 = CA2, N = neznámý hydrát) 
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Obrázek 52. XRD analýza CA2  při pH 9 
(A2 = CA2) 
 
Obrázek 53. XRD analýza CA2  při pH 11 
(A2 = CA2) 
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Obrázek 54. XRD analýza CA2  při pH 12,65 
 (A2 = CA2) 
 
Obrázek 55. XRD analýza C12A7  při pH 6 
(C12 = C12A7, H3 = C3AH6, N = neznámý hydrát) 
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Obrázek 56. XRD analýza C12A7  při pH 9 
(C12 = C12A7, H3 = C3AH6, N = neznámý hydrát) 
 
Obrázek 57. XRD analýza C12A7 při pH 11 
(C12 = C12A7, H3 = C3AH6, N = neznámý hydrát) 
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Obrázek 58. XRD analýza C12A7 při pH 12,65 
(C12 =  C12A7,H3 = C3AH6,N = neznámý hydrát) 
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4.4. Granulometrie 
 Pomocí granulometrie bylo zjištěno, že po hydrataci vápenato-hlinitých fází se změnila 
distribuce částic. Při mletí hydrátů došlo pouze k rozrušení agregátů a shluků částic a nedošlo 
k ovlivnění velikosti samotných částic. U nehydratovaného C12A7 má nejvíce částic průměr 
kolem 63 μm. Po jeho hydrataci dochází k poklesu částic o tomto průměru a naopak na jejich 
úkor přibývá počet části o průměrech kolem 5 μm. Stejně tak u nehydratovaného C3A je 
nejvíce částic s průměrem kolem 32 μm. Po jeho hydrataci je počet takto velikých částic 
menší a naopak na jejich úkor se zvyšuje počet částic s průměry kolem 5 μm viz. tabulka 2. 
Pro ilustraci vloženy obrázky 59 – 62. Stejný jev nastával i při hydrataci CA. Při hydrataci 
CA2 nebyla změna v distribuci částic patrná. 
 
Tabulka 2. Granulometrie hydratovaných a nehydratovaných C12A7 a C3A 





















0,3 0,36 0,3 0,20 0,3 0,58 0,3 0,80 
0,5 0,40 0,5 0,34 0,5 0,61 0,5 0,85 
0,7 0,44 0,7 0,49 0,7 0,64 0,7 0,92 
1,0 0,56 1,0 0,73 1,0 0,79 1,0 1,14 
1,4 0,77 1,4 1,15 1,4 1,05 1,4 1,53 
2,0 1,14 2,0 2,12 2,0 1,35 2,0 2,01 
2,6 1,56 2,6 3,38 2,6 1,96 2,6 2,82 
3,2 1,84 3,2 4,15 3,2 2,37 3,2 3,54 
4,0 2,09 4,0 4,59 4,0 2,62 4,0 4,02 
5,0 2,38 5,0 4,70 5,0 2,91 5,0 4,30 
6,0 2,68 6,0 4,56 6,0 3,25 6,0 4,32 
8,0 3,05 8,0 4,12 8,0 3,76 8,0 4,11 
10,0 3,64 10,0 3,56 10,0 4,47 10,0 3,96 
12,0 4,31 12,0 3,32 12,0 5,20 12,0 4,26 
15,0 5,06 15,0 3,35 15,0 6,02 15,0 4,88 
20,0 5,91 20,0 3,74 20,0 7,13 20,0 6,06 
25,0 6,47 25,0 4,38 25,0 7,92 25,0 7,14 
32,0 7,11 32,0 5,19 32,0 8,03 32,0 7,62 
36,0 8,12 36,0 6,11 36,0 7,89 36,0 7,74 
45,0 9,41 45,0 7,15 45,0 7,77 45,0 7,95 
56,0 10,85 56,0 8,41 56,0 7,72 56,0 8,19 
63,0 10,94 63,0 8,89 63,0 7,33 63,0 7,06 
90,0 7,63 90,0 7,56 90,0 5,72 90,0 4,08 
112,0 2,82 112,0 4,98 112,0 2,47 112,0 0,72 
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Obrázek 59. Granulometrie nehydratovaného C12A7 
 
Obrázek 60. Granulometrie hydratovaného C12A7 
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Obrázek 61. Granulometrie nehydratovaného C3A 
 
Obrázek 62. Granulometrie hydratovaného C3A 
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5. ZÁVĚR 
 Tato diplomová práce zkoumala hydrataci čtyř vápenato-hlinitých fází (C3A, CA, CA2, 
C12A7) při čtyřech různých pH (6, 9, 11, 12,65). Zmíněné fáze jsou důležité součásti 
hlinitanového případně portlandského cementu, a proto je možné použít výsledky tohoto 
zkoumání v praxi. 
 Pro potřeby této diplomové práce bylo nutné nejdříve vytvořit čisté vápenato-hlinité fáze 
bez příměsí. Jako vhodná metoda se osvědčilo použit slinování v pevné fázi. Teploty 
slinování a poměry jednotlivých výchozích látek (CaCO3 a Al2O3) byly zjištěny z fázového 
diagramu soustavy CaO – Al2O3. Touto metodou je možné připravit dostatečně čisté fáze i 
v laboratorních podmínkách. 
 Kinetika hydratace byla sledována pomocí kalorimetrie, kdy byla měřena teplota 
v závislosti na čase po dobu 48 hodin. Z výsledků měření vyplývá, že nejreaktivnějšími 
fázemi jsou C3A a C12A7. Obě mají podobný průběh hydratace. Hned zpočátku dochází 
k uvolňování velkého množství tepla, které má za následek skokové stoupání teploty 
následovaný prudkým poklesem teploty. U C3A k tomuto jevu dochází už po 20 – 50 
minutách od styku fáze s vodou, u C12A7 v rozmezí 40 – 60 minut v závislosti na pH. V 
případě CA byly zjištěny dva výrazné časové oddělené procesy, které jsou spojeny 
uvolňování tepla. První se projevil při 3 – 11 hodinách a zde byla zjištěna závislost na pH. 
Doba maxima klesala se stoupajícím pH. Podruhé bylo teplo uvolněno v čase 27 – 32 hodin. 
Jediná anomalita se projevila při pH 9, kdy bylo dosaženo při této druhotné generaci tepla 
srovnatelného nárůstu teploty jako při primární. Nejméně reaktivní fází je CA2. U něj 
obdobně jako u CA je patrno více časově oddělených procesů, které souvisejí s uvolňováním 
tepla. První probíhá v čase 6 – 9 hodin od styku fáze s vodou, druhý v čase 23 – 32 hodin. Při 
pH 9 je zaznamenáno první uvolnění hydratačního tepla až v čase 23 hodin od styku fáze 
s vodou. 
 Hydratační produkty byly identifikovány pomocí XRD a DTA. Při hydrataci C3A byl při 
všech pH detekován vznikající krystalický hydrogranát – C3AH6 s kubickou mřížkou. 
Krystalický C3AH6 byl v větším množství identifikován ještě jako produkt hydratace C12A7 
při pH 6 a 11. Při pH 11 při hydrataci C12A7 dokonce tvořil hlavní hydratační produkt. 
V menším množství se také vyskytoval při pH 9 a 12,65 při hydrataci C12A7 a při hydrataci 
CA při všech pH. Dalším identifikovaným hydrátem byl amorfní nebo mikrokrystalický 
hexagonální hydrát – C2AH8. Byl identifikován při hydrataci CA při všech pH a to ve 
srovnatelném množství. Dále byl tento hydrát nalezen při hydrataci C12A7. Zde se tvořil ve 
větším množství při pH 9 a 12,65 a v menším při pH 6 a 11. V menším množství byl objeven i 
při hydrataci CA2 při pH 6, 11, 12,65. Dále se při hydrataci CA a C12A7 při všech pH tvořil 
neznámý krystalický hydrát. Tento produkt se nepodařilo identifikovat ani po dvojím 
provedení analýzy i při použití nejnovější databáze hydrátů. Celkově lze říci, že při hydrataci 
CA a C12A7 se tvoří stejné produkty a změny nastávají jen v množství tvořených hydrátů. 
 Pro zjištění průběhu hydratace byla provedena analýza distribuce velikosti částic. 
Z výsledků vyplývá, že při hydrataci dochází k rozpouštění částic původních fází o průměrech 
kolem 50 μm do roztoku a poté následuje vznik nových částic, které mají menší průměr zrn 
okolo 5 μm. 
 Přestože byl prověřen vliv pH na kinetiku hydratace vápenato-hlinitých fází a vznik jejich 
hydratačních produktů bylo by vhodné na tuto práci navázat dalším výzkumem. Jako další 
vhodný směr se jeví zkoumat hydrataci vápenato-hlinitých fází a jejich hydratačních produktů 
v závislosti na teplotě hydratace. 
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DTA  diferenční termická analýza 
HAC hlinitanový cement 
RTG rentgenový 
TGA termogravimetrická analýza 
XRD rentgenová difrakční analýza 
 63
8. SEZNAM PŘILOH 
 
